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(57) Abstract: The invention relates to a method for the basic 
or acidic catalysed esterification and transesterifi cation of fatty 
acids, such as oils and fats, i.e. the esters of glycerine with fatty 
acids, by dispersion of low alcohols, especially methylalcohol. 
in the liquidic initial product The invention is characterised in 
that the methylalchol (or other low alcohols) is fully dispersed in 
the reaction mixture. The invention also relates to embodiments 
of said method. 

(57) Zusanunenfassung: Die Erfindung betrifift ein Verfahren zur 
basisch oder sauer katalysierten Ver- und Umesterung von Fettsau- 
ren sowie von Olen und Fetten, namlich den Estem des Glyzerins 
mit Fettsauren, durch Dispersion von niedrigen Alkoholen, ins- 
besondere von Methylalkohol, in das fliissige Ausgangsprodukt 
Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dass der Methylalkohol 
(oder andere niedrige Alkohole) in dem Reaktionsgemisch voU- 



standig dispeigieit wird. Die Erfindung betriflt auch Ausgestaltungen des Verfahiens. 



BEST AVMiLADLt UUHY 
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UM- UND VERESTERXJNG VON FETTSAURBN Tjm> TRIGLYCERIDEN DURCH DISPERGIEREN DND 
DISPERSIONSVERFAHREN ZUR HERSTEIjIjXJNG VON FETTSAUREMETHYLESTERN 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur basisch oder seuct katalysierten Ver- und 
5 XJmestenmg von Olen und Fetten, nan[ilich den Estem des Glyzerins mit Fettsauren sowie 
den Fettsauren selbst, durch Einbringen von Methylalkohol oder anderen niedrigen 
Alkoholen in das fliissige Ausgangsprodukt. 

Fiir viele Anwendungen ist es erwiinscht, Fette durch Umestem verschiedenen technischen 
10 Notwendigjceiten anzupassen, insbesondere wenn es um die Herstellung von Motor- 
treibstoffen auf biologischer Basis geht. 

Aus verschiedenen pflanzUchen Olen und Fetten, sind derartige Verfahren zur Umesterung 
bekannt und fUhren fiber eine mehrstufige Verfahrenskette, die schrittweise diskon- 

15 tinuierlich vollzogen wird, schlieBlich im wesentlichen zu Glyzerin, Wasser und dem 
gewfinschten Methylester d^ Fettsauren, die urspriinglich mit dem Glyzerin verestert 
waren. Es ist auch mogUch, statt des Methylalkohols einen anderen niedrigen Alkohol, 
beispielsweise Ethanol, Propanol, Butanol und in SonderfSllen selbst Pentanol zu 
verwenden und so zu den entsprechenden Estem zu kommen, doch wird aus 

20 Kostengriinden und wegen der einfacheren Reaktion zumeist Methylalkohol verwendet. 
Mit zunehmender Kettenlange wird die saure Katalyse wirksamer und damit zu einer 
emsthaften Alternative. 



Im Ausgangsmaterial enthaltene Veninreinigungen soUten soweit entfemt werden, dass sie 
25 keine verfahrenstechnische Probleme verursachen. Eine vorherige Reinigung des Ols 
vemiindert die Nachteile, die durch die Veninreinigungen entstehen: Nebenreaktionen, 
hdherer Chemikalienveiforauch, langsamere Umsetzung, etc.. 



Probleme macht hingegen der langsame Verfahrensablauf, der eine Behandlung des 
30 urspriingUchen Ols mit Methylalkohol, zumeist basisch katalysiert in einem 
groBvolumigen Ruhrkessel fiber Zeiten ablSufl, die in Stunden zu messen sind. Gefolgt 
wird dieser Reaktionsschritt von einem Abtrennschritt, der wiederum in einem groBen 
AbsetzbehSlter stattfindet, wobei gegebenenfalls Glyzerin im Bodenbereich und das zu 
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etwa Oder fiber 90 % umgesetzte Halbprodukt darauf aufschwinunend an&Ut, allerdings 
eventuell auch erst nach eimgen Stundea des Absetzens. 

Das aufschwimmende Halbfertigprodukt wird emeut in einen Rtihrkessel fibergeftihrt und 
5 emeut mit Methylalkohol und Lauge umgesetzt, wobei nach einigen Stunden eine etwa 
99 %-ige Oder hohere Umsetzung, bezogen auf das Ausgangsmaterial, erreicht wird. 

Auch dieses Produkt muss noch dekantiert werden, auch dies erfolgt in groBen Absetzbe- 
haltem, in denen das Produkt aufschwimmt und endlich abgezogen wird. Erst dieses Pro- 
10 dukt wird anschlieSend der Endreinigung unterzog^. 

Die Veresterung von FettsSuren funktioniert analog zu der oben bescbrieben Umesterung, 
jedoch findet die Reaktion langsamer statt, vmd es wird Wasser anstatt Glyzerin als 
Nebenprodukt erzeugt. Die Reaktion wird noimalerweise mit S^ure katalysiert. Die 
15 ErjBndung bezieht sich genauso auf die Ver- und Umesterung von Fettsauren und Olen 
bzw. Fetten als Gemisch miteinander sowie mit andem Komponenten. 

Zusammenfassend ist festzuhalten, dass die meisten heutzutage kommerziell verwendeten 
Verfahren auf oben beschriebene Weise funktionieren. Prinzipiell basieren alle diesen 
20 Verfahren auf den Fnihentwicklungen, die zwecks Herstellung von Fettsauremethylestem 
als Rohstofife flir chemische Industrie ausgearbeitet wurden (US 2360844, US 2383632). 

Die Erfindung besteht nim darin» dass in dem (den) als ilfissiges Ausgangsprodukt vorlie- 
genden, gegebenenfalls mit freien Fettsauren verunreinigten Ol(en) bzw. Fett(en) ein 
25 technisch reiner bzw. technisch reine medrige(r) AIkohol(e) in Gegenwart eines basischen 
Oder sauren Katalysators dispergiert wird. 

Beim ^rfibadungsgemSBen Verfahren wird die Dispersion mit normalen Disp^giergerSten 
hergestellt Diese GerSte sind dazu gebaut» vonibergehend stabile Dispersionen 
30 herzustellen. Man war allgemein der Annahme, dass sich die im Dispergiergerat gebildete 
Mischung nur sehr langsam tremit, xmd damit die Absetzzeit der Glycerinphase enorm lang 
wird. Es konnte nun nachgewiesen werden, dass bei der Wahl des richtigen 
Dispergierwerkzeugs eine sehr schnelle Phasentrennung erfolgt. 
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Die Eifindung wird im folgenden, unter ausfiihrlicher Behandlung des Standes der 

Technik, und Bezugnahme auf die Zeichnung, nSher erlSutert, wobei 

die Fig. 1 bis 5 verschiedene TropfchengroBenverteilxmgen und 

die Fig. 6 eine erfindtmgsgemaB verwendbare Dispergiennaschine zeigen. 

5 

Bedeutsam fur die Durchfiihrung der Erfindxmg ist die Wahl der TropfchengroBe. Fig. 1 
bis 5 (Quelle: Finnenangaben) zeigen die Verteilung der TropfchengroBe bei Verwendung 
von unterschiedlichen Werkzeugen des gleichen Maschinentyps. Bin wichtiges Charak- 
teristikum eines Dispergiergerates ist, dass die TropfchengroBe bzw. dessen Spektrum 
10 unabhSngig vom Durchsatz bis zu ihrer Hochstleistung konstant bleibt. Diese Tatsache ist 
insbesondere bedeutsam, wenn weiter unten auf das Patent WO 99/26913 Al eingegangen 
wird. 

In einer Versuchsreihe konnen auf einfache Weise geeignete Werkzeuge fiir die Ver- und 
15 Umesterung ermittelt werden. Die Dispersion soil bevorzugt eine TrfipfchengrOBe (Durch- 
messer) von liber 3, bevorzugt tlber 5 jixn, und von unter 50, bevorzugt unter 15 pm, 
aufweisen. Verteilungen gemSB den Fig. 3 und 4 konnen besondas vorteilhaft verwendet 
werden. 

20 Fig. 6 zeigt den grundsStzlichen Aufbau eines Dispergiergerates. Vergleicht man diesem 
Aufbau mit den Geraten die in WO 99/26913 Al, DE 199 08 978 Al, EP 0 249 463 A2, 
US 4 668 439 A, DE 196 38 460 Al und DE 100 43 644 Al beschrieben sind, kann man 
leicht den UntCTSchied erkennen. In den oben graannten Drackschriflen werden entweder 
Statikmischer (oder eine Ableitung davon) oder ganz noimale Riihrkessel verwendet. 

25 

Bin weiteres besonderes Merkmal der Brfindung, das sie von den oben genannten Patenten 
unterscheidet, ist die Tatsache, dass in mehreren davon von einer Mehrstufigkeit des Ver- 
fahrens ausgegangen wird, wShrend beim erfindungsgemaBen Dispersionsverfahren das 
Produkt in hinreichender Qualitat (nach der einschlfigigen EN) bereits nach der ersten 
30 Stufevorliegt. 

Bin weiterer wesentlicher Unterschied zu WO 99/26913 Al ist, dass Dispergiergerate 
(weim nicht aus anderen verfahrenstechnischen Griinden gefordert) bei normalem atmo- 
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spharischen Druck arbeiten. Bin l)berdruck wie in WO 99/26913 Al beschrieben, ist nicht 
notwendig. 

Nachdem die generellen Unterschiede zwischen dem erfindimgsgemaBen Verfahren und 
5 den Dokumenten WO 99/26913 Al, DE 199 08 978 Al, DE 199 08 978 Al, US 4 668 439 
A, DE 196 38 460 Al, DE 100 43 644 Al aufgezeigt wurden, soil nun im Einzelnen auf 
die Unterschiede beziehungsweise die Verbessenmg, dass das angemeldete Verfahren 
bringt eingegangen werden. Vorab soli allerdings noch auf den Unterschied zwischen 
Dispersion und Emulsion eingegangen werdm. Beim Dispergieren geht es urn die 
10 VergrSBerung der Phasengrenzfiache zwischen zwei ineinander unloslichen Flussigkeiten. 
Wird dieser Vorgang durch den Zusatz von oberflach^aaktiven Substanzen bewirkt, spricht 
man von Emulgieren, fur das m der Regel gSnzlich andere GesetzmSBigkeiten gelten 
(siehe: Marko Zlokamik, Rtihrtechnik, Theorie und Praxis, Springer Verlag 1999). Der 
VoUstSndigkeit halber soUen xmn definitionsgemaB die beiden Verfahren beschrieben 
15 werden: 

Dispergieren: 

Dispergieren ist ein physikaUscher Vorgang, bei dem eine Mischung aus zwei oder 
20 mehreren Stoffen entsteht, die sich dadurch auszeichnet, dass die Stofife nicht ineinander 
loslich sind xmd die Verteilxmg des dispergierten Stoffes im Dispersionsmittel sehr fein ist, 
so dass die Dispersion wie eine homogene, stabile Mischung erscheint. Dispersion ist der 
Oberbegriff Six alle Mischungen, die sich aus einem Tragennedium und dem darin 
dispergierten Stoff zusammensetzen. 

25 

Emulgieren: 

Unter Emulgieren wird ein besonderer Dispersionsvorgang verstanden, wobei die erzeugte 
Dispersion auf Grunde einer niedrigen OberflSchenspannung stabil ist und die verteilten 
30 Tropfchen sich nicht abtrennen lassra. Haufig werden auch oberflachenaktive Substanzen 
zur Steigerung der Stabilitat der entstandenen Emulsion eingesetzt. Die oberflachenaktiven 
Substanzen wirken dabei als Emulgatorea 
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Die Unterschiede der Erfrndung zu den eiBzelnen vorverSffentlichtea Druckschriften: 
ZurWO 99/26913 Al: 

Die WO 99/26913 Al Weg beschreibt im wesentlichen ein Verfahren das mit statischen 

5 Mixem arbeitet. (Seite 8 Zeile 16, 17) der Statikmixer besteht aus einam Rohr das mit 
Kugeln Oder diversen aaderen Materialien geftillt ist. (Seite 8 Zeile 23 bis 25). Auf Seite 9 
sind ersatzweise Gerate oder Stoffe angefiihrt, die offensichtlich den Statikmixer ersetzen 
Oder unterstutzen sollen. Als Emulgator ist tiblicherweise ein Stoff und kein Gerat zu 
verstehen. ,JEinulgatoren sind Hil&stoffe, mit deren EQlfe zwei miteinander nicht misch- 

10 bare FltLssigkeiten (zJB. Wasser in Ol) zu einer stabilen, homogenen Masse, genannt 
Emulsion, verarbeitet werden kdnnen. Es gibt kOnstliche und natilrlich vorkonomende 
Emulgatoren. Sie besitzen in ihrem MolekQl einen wasserlieb^den (hydrophilen) imd 
einen fettliebenden (lipophilen) Bereich. Diese Molekttlstruktur beJShigt sie dazu, eine 
Wechselwirklung zwischen Wasser und Ol einzugehen und eine mikroskopisch kleine 

15 Feinstverteilimg des Wassers zu ermSglichen. Fiir die Emulsion Margarine nutzt man als 
Emulgatoren tiberwiegend Mono- xmd Diglyceride auf Basis von pflanzlichen Olen imd 
Fetten sowie pflanzliches Lecithin /* (Deutsches Margarineinstitut). Der auf Seite 9 Zeile 
12 erwahnte Turbulator ist ein Gerat, das aus der Warmetechnik kommt und zu Deutsch 
"Turbulenzerzeuger" bedeutet. Es ist ahnlich aufgebaut wie ein Statikmixer, jedoch werden 

20 keine Stoffe vermischt sondem der Ubergang von Waime zum Rohr wird begunstigt 
(siehe: A. IQaczak Heat and Mass Transfer Springer Verlag Heidelberg 1996). 

Auf Seite 14 Zeile 10 bis 13 wird wiederholt das die Reaktionsstrecke aus einem mit 
Kugeln gefiillten Rohr besteht In Zeile 22 und 23 wird auf dm hohen Drack hingewiesen, 
25 der bei diesem Verfahren notwendig ist. Auf Seite 16 Zeile 9 bis 12 wurd der so genannte 
"dynamische Emulgator" eb^falls als Statikmixer beschrieben, der in diesem Fall aus 
einem gebogenen Rohr besteht Wiederholt wild auch auf Seite 16 Zeile 30 daiauf 
hingewiesen dass es sich bei dem genannten Verfehren um ein Hochdmckverfahren 
handelt 

30 

Aus den Patentanspriichen drei, vier, jRinf, sieben und acht ist erkeimbar, dass hier eine 
Abart eines Statikmixers beschrieben wird die mit der gegenstandUchen Erfindung nichts 
zu tun hat. Dies ist auch aus den Zeichnungen Figur 1 xmd Figur 2 leicht erkennbar. 
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Der VollstSndiglceit halber sei erwShnt, dass sich unter besond^ gunstigen UmstSnden 
auch mit einem Statikmixer Dispersionen herstellen lassen. Das Problem dabei ist 
allerdings, dass es notwendig ist, dass die Dehnung lange genug anhalt. Das Problem 
5 besteht somit darin, dass eine Durchsatzsteigerung die Schergeschwindigkeiten erh6ht und 
gleichzeitig die Verweilzeit im Mischer herabsetzt. Die erreichbare TropfchengroBe ist 
jedoch in einem Statikmixer u.a. auch eine Funktion der Verweilzeit. Dieser Nachteil eines 
statischoa Mischers tritt bei einem Dispergiergerat nicht auf (siehe: Marko Zlokamik, 
Rtihrtechnik, Theorie imd Praxis, Springer Verlag 1999). 

10 

Auf die anderen Punkte die in WO 99/26913 Al wie Reinigung, Waschung, Destillation 
usw. angefiibrt sind wird hier nicht eingegangen, da es sich um Verfahren handelt, die 
allgemein bekannt sind und allgemein angewandt werden. 

15 ZurDE199 08 978Al: 

In der DE 199 08 978 Al wird ein Verfahren beschrieben, dass die Ver- vmd Umesterung 
in einem Aibeitsschritt dnrcbfuhrt. Ublicherweise wird ftir die Veresterung als Katalysator 
Schwefelsaure, fur die Umesterung Kaliauge oder Natronlauge verwendet, weil die 
verschiedenen Katalysatoren sich beim Mischen gegenseitig neutralisieren und das Ver- 

20 fahren aus mindestens zwei Verfahrensschritten besteht. Das Dokument beschreibt die 
simultane Ver- und Umesterung in einem Reaktionsschritt unter Verwendung von Sulfon- 
saure als einzigem Katalysator. 

Von der apparativen Ausgestaltung her ist das Verfahren als Kaskade konventioneller 
25 "Mixer - Settter" zu sehen. Somit stellt DE 199 08 978 Al kein naheliegendes Vorbild ffir 
die gegenstandliche Erfindung dar. 

ZurEP0 249 463 A2: 

Zu dieser Dmckschtift ist zu vermerken das sie mit der erfindtmgsgemSBen Dispersions- 
30 methode im Kem nichts zu tun hat. Sie beschreibt eine Methode der Vorveresterung und 
Umesterung in zwei getrennten Schritten. In Figur 2 ist ein ganz normales, wie vielfach 
angewandtes Rtihrwerk abgebildet. Diese Art der Rtihrkessel werden zur Zeit iiblicher- 
weise fur die Ver- und Umesterung gebraucht xmd gehoren zum Stand der Technik. Nach 
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Figur 1 ist zu erkennen, dass es sich zuerst inn eine Verestenmg und danach um eine 
Umesterung handelt. Hierbei imterscheidet sich die EP 0 249 463 A2 grundlegead von der 
DE 199 08 978 Al, die mit den gldchen Katalysator die Ver- und Umestenmg in einem 
Schritt durchfOhrt. Es ist wichtig darauf hinzuwdsen, dass die Zeitangaben, die in Figur 3 
5 bis 6 angegebCTi sind, dutch das erfindungsgemSBe Verfahren zumindest halbiert werden 
komiCT. (Dies bezieht sich auch auf die Verestenmg, die wesentlich langsamer als die 
Umesterung ablatift). Die EP 0 249 463 A2 beschreibt somit ein Verfahren, wie es dem 
Stand der Technik entspricht ohne Neuigkeiten aufeuweisen. 

10 Zur US 4 668 439 A: 

Die US 4 668 439 A \mterscheidet sich vom erfindungsgemaBen Verfahren in mehreren 
wesentUchen Punkten. Zum ersten handelt es sich dabei tun ein Verfahren das mit 
gasformigen Methanol arbeitet. Das Verfahren findet unter hohen Temperaturen statt (230 
bis 240°C) (Tabelle 1, Seite 9 und 10). Wie un Beispiel 1 (Seite 7 und 8) ausgefiihrt wird 

IS findet die Umesterung in einem ganz nonnalen Ruhrbehalter statt. hn Unterschied zum 
Dispersionsverfahren wird eine Reaktionszeit von 3,75 Stunden angegeben (Seite 7 Zeile 
57). Wie in Seite 11, Punkt 7 envShnt wird findet das Verfahren imter Oberdruck statt. 
Damit imterscheidet es sich ebenfalls vom Dispersionsverfahren. 

20 ZurDE196 38 460Al: 

Die DE 196 38 460 Al bezieht sich im wesentlichen nicht auf die Ver- imd Umesterung 
sondem auf eine moglichst schnelle und effiziente Trennxmg der Glycerinphase vom 
erzeugten Ester. Wie axif Seite 4 Zeile 45 bis 63 beschrieben wird in dieser Erfindung der 
Umstand genutzt, dass der Ester in nah superkritischen Medien wesentUch leichter losUch 

25 ist als Trigyceride oder partiale Glyceride. Die Herstellung des Esters mittels eines Disper- 
gi^g^ates ist weder in den Patentanspriichen von S. 7 und 8 zu leseo, noch in der Zeich- 
nung Fig. 1 erkennbar. Die in Beispiel 3 und Beispiel 4 angegebene Methode mit einem 
festen Katalysator die Umesterung durchzufilhren geht sogar der Dispersionsmethode dia- 
metral entgegen. Mit d^ Dispersionsmethode ist es nicht mSglich, einen festen Katalysator 

30 zu verwenden. 

Die in Beispiel 1 xmd 2 verwendete Methode ist eine gangige Fomi der Umesterung, es 
wird jedoch hier hauptsachlich auf die Abtrennung des Esters Bezug genonunen. Auch bier 
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kdimte die Dispersionsmethode bd der Herstellung des Esters hilfireich sein. Extraktions- 
methoden mit si^erkritischen Mediea sind durchaus Gblich (Kofifeinfireier Kaffee md 
andere) werden jedoch derzeit in der Herstellung von Fettsauremetiaylester noch nicht 
angewandt. 

5 

ZurDElOO 43 644 Al: 

Die DE 100 43 644 Al beschreibt ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von 
Biodiesel mit sogenannten ,JV[ikroreaktoren", Diese Mikroreaktoren, wie sie in Fig. 1 
eingezeichnet sind, haben mit der erfindungsgemaBen Dispersionsmethode nichts gemein- 

10 sam. Die Unterschiede siad dadurch begriindet das es sich offensichtlich um ein Verfahren 
handelt, dass ahnlich wie WO 99/26913 Al mit statischem Mischer arbeitet. Die AhnUch- 
keit der Verfahren zwischen DE 100 43 644 Al und WO 99/26913 Al ist wesentlich 
grfiBer als zwischen DE 100 43 644 Al und der Erfindung. Welters handelt es sich um 
einen mehrstufiigen Prozess (Seite 4 Zeile 50) wahrend es sich bei der Brfibadung um einen 

1 S einstufigen Prozess handelt. 

Wie diese Stellimgnahme zeigt, haben die angefuhrten Dmckschriflen mit d©r gegen- 
standhchen Erfindimg nichts zu tun. Es wird beanspmcht, dass die Ver- und Umesterung 
mittels eines Dispergierverfahrens durchgefuhrt wird. Vorteile des erfindungsgemaBen 

20 Verfahrens sind, dass die Ver- und Umesterung mittels geeigneter Werkzeuge in jeweils 
einer Stirfe durchgefuhrt werden kaim; dass durch die Auswahl der geeigneter Werkzeuge 
die Erzeugung einer stabilen Dispersion vermieden wird; und dass durch die Auswahl der 
geeigneter Werkzeuge die Phasentrennung bereits in weniger als 30 Minuten zu 90 Prozent 
abgeschlossen ist. Es wird durch dieses Verfahren, in Kombination mit passraden 

25 Trenngeraten (Koaleszenztrenner, Seperatoren, Schragklarer, usw.) mSgUch, dass die 
Tremiung in situ erfolgen kann. 

Auf Grund eigener Recherchen und auf Grund von Aussagen durch den weltweif ; 
fUhrenden Hersteller fur Dispersionsgerate wurde das Verfahren bis jetzt noch nirgendwo 
30 angewandt. Der Grund dafiir ist, das bei falscher Werkzeugwahl die gewunschte Trennung 
nicht mehr erfolgt. Das Verfahren ist somit neu. 
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Bei der Uberlegung, die Reaktion der Ver- bzw. Umestenmg zu beschleimigen, muss die 
Tatsache beriicksichtigt werden, dass es sich bei der Reaktion um eine heterogene 
chemische Reaktion handelt Der Gnind dafOr ist der Umstand, dass die beiden Reaktanten 
(Fett bzw. Ol bzw. Fettsaure und Methanol) miteinandCT SuBerst begrenzt niischbar sind. 
5 Prinzipiell stellCT. die heterogenen Reaktionen eine Kombiaation zwischen cbemischen 
Reaktionen und MassentransportphSnomenen dar, sie sind allerdings aus folgenden 
Griinden noch komplizierter: 



10 Massentransfer zur Grenzflache als Transport in zwei Gegenrichtungen betrachtet werden. 

Hydrodynamische Phanomene spielen bei diesen Systemen eine wesentlich 
wichtigere RoUe. 

In meisten Fallen finden chemische und physikalische Prozefischritte gleichzeitig 
statt und kOimen nicht getremit analysiert werden. 
15 Die LSslichkeit der Komponenten in beiden Phasen muss betrachtet werden, da 

dadurch bestimmt ist, ob die Reaktion in nur einer oder in beiden Phasen stattfindet. 

Man kann offensichtlich eine heterogene chemische Reaktion durch Verbesserung des 
Phasenkontaktes erheblich beschleunigen. Dies hat sich schon bei unseromi ersten Versuch 

20 bewahrheitet, wobei wir die zur Herstellung von Fettmethylester iiblichen Reaktant^ 
zusammenfugten und statt mit einem Propeller- oder anderem im chemischen Betrieb 
iiblichen Riihrer zu riihren, die Komponenten mit einer Dispergiermaschine intensiv zu 
bearbeiten. Die durch die intensiv Bearbeitung hervorgerufene VergroBerung der 
Phasenkontaktoberflache trug dazu bei, dass die Reaktion der Ver- bzw. Umestenmg in 

25 sehr kurzer Zeit praktisch vollstSndig zu Ende ging. 

Es besteht sonodt das erfindungsgemSBe Verfahren darin, die in flflssiger Form vorliegen 
Fette bzw. Ole, die gegebenenfalls mit Fettsauren gemischt sind, in Gegenwart "eines 
basischen oder saurm Katalysators mit tiechnisch reinem Methylalkohol so zu versetzten, 
30 dass der Phasenkontakt zwischen den beiden nicht mischbaren Reaktanten (Fett bzw. Ol 
bzw. Fettsauren und Methanol) auf geeignete Weise so vergroBert wird, dass die Reaktion 
der Ver- bzw. Umesterung in kurzester Zeit vollstandig ablaufen kann. Die verwmdete 



Da sich die Reaktionskomponenten in zwei Phasen befinden, muss der 
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Apparatur ist in der Lage eine Dispersion mit dner Tr5pfchengr6fie von ca, 1 
herzustellen. 

Die durch die Herstellvmg einer Dispersion zu erwartende lange Absetzzeit der einzelnen 
5 Phasen findet tiberraschenderweise nicht statt. Bei der Umesterung ist bereits nach einer 
Zeit von 10 Minuten die Glycerinphase deutlich zu erkennen, und die Trennung ist bereits 
zu 90 % vollzogen. 

Die Dispersionsvorrichtung muss in der Lage sein, durch Aufbringen von Scherkraflen die 
10 gewunschten TropfchengroBen bzw. Tr6pfchengr66enverteilungen zu erreichen. 
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Patentanspruche 

1 . VCTfahren zur basisch oder sauer katalysierten Ver- und/oder Umestenmg von Fettsau- 
5 ren imd/oder Olen und/oder Fetten, nSmlich den Estem des Glyzerins mit Fettsauren, 

durch Einbringen von niedrigen Alkoholen, insbesondere Methylalkohol, in das fltis- 
sige Ausgangsprodukt, dadurch gekennzeichnet, dass in dem (den) als fliissiges Aus- 
gangsprodukt vorliegenden, gegebenenfalls mit Gccien Fettsauren verunreinigten Ol(en) 
bzw. Fett(en) ein technisch reiner bzw. technisch reine niedrige(r) Alkohol(e) in 
10 Gegenwart eines basischen oder sauren Katalysators dispergiert werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol Methylalkohol 
eingesetzt und im Reaktionsgemisch vollstandig dispergiert wird. 

IS 3. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Dispersion eine TropfchengrSBe (Durchmesser) von uber 3, bevoizugt ilbCT 5 |xm auf- 
weist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Dispersion eine 
20 TropfchengroBe von unter 50, bevorzugt imter 15 iim axrfweist 

5. Verfahren nach einem der voranstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Dispersion mittels einer Dispergiervorrichtung, insbesondere einer mehrstufigen 
Hochleistungsdispergiervorrichtung, hergestellt wird. 
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scheinen zu tassen, oder durch die das VerSffentnchungsdatum einer 
anderen im Recherchenbertdit genannten Veroffentllchung belegt werden 
sdl Oder die aus e!nem anderen besonderen Gmnd angegeben ist (wie 
ausgefQhrt) 

'Or Ver6ffentltehung, die sich auf eine mQndBche Offenbarung. 

elne Benutzung, elne AussteDung oder andere MaBnahmen beziem 
'P* Vereffentlichung, die vor dem Intemallonalen Anmeldedatum, aber nach 

dem beanspruchten Prioriiaisdatum verOffenlllcM vtforden ist 



T" Spatere VerOffentlichung, die nach dem tntematlonalen AnmeWedalum 
Oder dem Priorit^sdatum verdffentHcht worden ist und mit der 
Anmeldung nteht kolDdlert. sondem nur zum .Verstandnis des der 
Eiflndung zugrundeliegenden Prtnzlps oder der Ihr zugrundeOegenden 
Theorie angegelsen IsT 

•X" Vertfltentnchung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann aOeln au%und dieser VerSffentllchung nlcht als neu oder auf 
erflnderischerTaligkelt beruhend betrachtet werden 

•V Veroffentllchung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann nlcht als auf erfinderlscher TStigkett beruhend betrachtet 
werden. wenn die Ver&ffentlichung mft einer Oder mehreren anderen 
VerOffentilchungen dieser Kalegorie in Verblndung gebracht wlrd und 
diese Verblndung fOr elnen Fachmann naheliegend ist 

'&* Veroffentllchung. die MltgOed derselben PatentfamlOe Ist 
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GemSB ArQkel 17(2)a) vnjrde aus tolgenden GrOnden fOr besUnunte AnsprQche kein Recherchenberiohl erst^lt 
^ wen*sle°Schauf GegenslSnde bedehen, zu deren Recherche die Behfiide nteht verpfflchtet Isl, namllch 



2 I X I AnsorOch© Nr. ^ » ^ 

' — * weil s!e sich auf Telle der Intemationalen Anmeldung beziehen, die den vorgeschrlebenen Anforderungen so wenig entsprechen, 
dafi eine sinnvolle intemationale Recherche nlcht durchgefQhrt warden kann, namllch 

s1ehe Zusatzblatt WEITERE ANGABEN PCT/ISA/210 



3 I 1 AnsprOche Nr 
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